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1390503 Liquid detergent compositions UNILEVER Ltd 29 IVIarch 1972 [30 March 1971] 8132/71 Heading 
C5D An aqueous detergent composition comprises a liquid aqueous medium containing from 1 to 50% by 
wt. of an organic detergent and at least 1% by wt. of a non-detergent electrolyte and, suspended in the 
medium, capsules containing core material and having at their surface a water-soluble polymer gel, in 
which the electrolyte and its concentration in the medium and the polymer gel are such that the polymer 
gel is insoluble in the medium, but dissolves with release of the core material when the composition is 
diluted with water. The capsules preferably contain 2 to 30% by wt. of polymer gel, in the form of a wiall 
surrounding the core material. The core material may be liquid, e.g. lemon oil, ethylene glycol and liquid 
paraffin or solid, e.g. bleach, fluorescers, foam boosters, cosmetics and organic detergents. The polymer 
gel may be a polysaccharide such as pectin^ carrageenan. alginic acid and amylopectin; a cellulose ether, 
e.g. carboxymethyl cellulose; a protein gelatin; or a synthetic polymer such as polyvinyl alcohol, polyvinyl 
acetate polyacrylic acid and polyethylene oxide. The electrolyte may be an alkali metal or ammonium salt 
of citric, tartaric, maleic, oxalic or other organic acid; an allcali metal or ammonium chloride, sulphate, 
pyrophosphate, tripolyphosphate or dihydrogen ortho phosphate. The capsules may be from 1 micron in 
diameter up to 500 to 4000 microns. Suspending agents such as synthetic montmorillonite clays and 
carboxyvinyl polymers may be present. The organic detergent may be ah anionic, non- ionic or cationic 
surfactant. The liquids are of general application, e.g. dish-washing compositions, shampoos, bath 
preparations and heavy duty liquids for washing textiles. Specifications 1,262,280, 1,303,810 and 
1,308,190 are refen^ed to. 
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MOnchen, 29: MSrz 1972 
C 444 



Unilever N.V., Musiaumpark 1, Rotterdam, Niederlande 

Fliisslges Waschmittel 

Die Erfindrmg "hetrifft wSflrige fliissige oder gelartige Wasch- 

* • 

mittel, die gegeniiber dam Waschmittel staMle (d.h. sich niclit 

• • • . » 

in dem Waschmi-ttel Ib'aende) Eapaeln eatjialten, die jedoch ihren 
Inhalt beim Verdiinnen des Wasclimittels mit Wasser freisetzen. . 

Die Erfindung wird teschrieben in Beztig a-vS Waschmittel, wie . 

GescMrrsptilmittel, flussige Hoclileistxaijgswaschiiiittel,. Schaum- 

"bademittel iind Schampoons, sie ist jedoch nicht auf. diese 

Waschmittel beschxankt, Selbstverstandlich liegen auch fliissige 

Oder gelartige Gemische fUr aaidere Wasoli.- Oder Netzvorgtoge, 

• . ' _ . 

die ♦gegeniiber dem Gemisch stabile Kapseln enthalten^ die sich 

wahrend des (Jehrauchs Ib'sen, z.B. Textil-Spiiiverbesserer, im 
Rahmen der Erfindimg^- 

Es sind schon Waschmittel in fltlssiger oder Gelform, die 
Kapseln in fltissiger oder gelfQrmiger Umgebung enthalten, vor-^' 

• * 

geschlagen worden. Diese Kapseln sind zwar 3tabll,,die Prei- 
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setzuiiR ihres Inhalts erfolgt jedoch infolge Abrieb Oder infolge 
des Temperaturanstiegs bei Gebrauch. 

Die Erfindung betrifft ein waflriges Waschmittel, enthaltend 

(a) 1 bis 50 Gewichtsprozent eines grenzflachenaktiven Stoffes 
und mindestens 1 SeWichtsprozent Elektrolyt, und 

(b) Kapseln, die an ihrer Oberfiache aus einem gelfbrmigen, 
wasserlbslichen Polymeren beetehen, v/obei das wasserlBsli- 

che Polymere, der Elektrolyt und die Konzentration des Elektro- 
lyts so gewShlt sind, dafi das Polymere in dem Waschmittel be- 
* standig ist und bei Verdiinnung des Waschmittels mit V/asser los- 
lich wird/ 

Die GroBe- der erfindungsgemSBen Kapseln liegt vorzugsweise im 

■ 

sichtbaren Bereich, d.b.^ es handelt sich urn Kapseln, die bei 
der Besichtigung durcb einen durchschnittlichen menschlichen 
Beobachter unter normaler Tagesbeleuchtxmg oder, im Fall. dafi 
die Kapseln aus fluoreszierendem Material hergestellt sind, 
unter UV-Licht als diskrete Einheiten erkeimbar sind, wenn sie. 
aus einer Sntfemung yon 23 bis 100 cm beobachtet werden. Die 
Gr5Be der Kapseln kann von 500 bis 4000 jx^ gemessen entlang der 
grSfiten Ausdehnung, betragen. Die Erfindung betrifft zv/ar 

* 

haupts^chlich sichtbare Kapseln; sie ist ^edocli auch auf Kapseln 

m 

geringerer GrSfie, bis hecab zu 1 jx Durchmesser, anwendbar. 

Yorzugsweise sind die Kapseln in dem flussigen oder gelformigen 
■ 

Milieu sus^endiert. Sie verlieren ihre raumliche Anordnung auch 
wsihrend' der Lagerung nlcht, d.h. sie si&d''rguinlich staoil" und 
bleil)en mindestens 6 Monate in der flussigen oder gelf5rr.i.n:en 
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• • • 

- ■ * • 

• • • • 

Umffe-bunfi ( Medixim) . suspenfliert. Sie xiiiterliegen im" v-esentlichen • 
keiner Positionsverandertng bei der Lagervmg oder "beim Trans- 
T)ort bei Temperaturen im Bereich von 0 bis 45 °C. Die Erschei- 
nymK der "raumlich stabilen" Waschmittel bringt den aus anderen 
Industriezweigen bekaxmten Vorteil'mit sicb, dai3 namlich der 
visuelle Charakter nach Auffassung des Kaufers/Verbrauchers 
mit z.B. dem Ursprong des ■Masdunilrtels, einer Anwendungseigen- 
schaft Oder der Prodtdrtqiialitat verkntipft sein- kaaa. -Diejenigen 
Waschmittel, deren Medium sixspendierende Eigenscbaften besitz-fci 
gewShrleisten eine vorgegebene Yerteiltmg der Mediiam/Kapael- 
Komponenten des Waschmittels, ohne daB ein Schiitteln seitais des Yw 
braucbers vor dem Dosieren erforderlieb ist. ier- A\isflufl karm in 

■ 

einfacber Weise -dadurcb bestiramt werden, daB won die" Kapseln 
wShrend des Dosierens 2a£ilt» 

■ X 

Die Kapseln der Brfindung besteben"im wesentliohen aus einem 
wasserlbslicben, polymeren Wandmaterial, das z» einer kontinu- 
ierlichen Matrix gelierbar ist, wodurch ein flussiges oder 
iestes Kemmaterial eingekapselt werden kiann. Die Xapsel karm 
aus einer Wand besteben, die einen kontinviierlicben, homogenen 
Kern des fliissigen oder festen Materials umgibt, oder es kann 
ein homogenes Gemlscb aus Wand- und Kemmaterialien in eine • 
geeignete Form gebracht werden, die im' allgemeinen kugelfarmig - 
ist. In letzterem Pall befiteben die als Globulite bezeichneten. 
Kapseln mebr oder weniger ganz aus dem wasaerloslicben Polymeren, 

* 

da das Kemmaterial als eine diskret uber die gesamte Kapsel 

« 

* mm 

dispergierte.Pbase rorliegt. 



Der Ausdruck "KLektralyte" bezeiehnet ionisierte Salze, die 
aus anorganiscben Kationaa und Anionen bestelien oder die aus 
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organischen satiren, wie Essig-, Propion-, Acryl-, 'Chloressig-, 
Dichloressig-, Ij^lchloresslg-, Milch-, Brenatrauben-, Oxal-, 
Be*nstein-, Malein-, Pumar-, Oitronen-, Wein-, ipf el-, Cltra- 

* 

con- uhd ItaconsSuren, gebildeteri anorgemisohen Kationensalze* 
•Bevoreugte Elektrolyte Bind 'die Chlorid-, Sulfat-, Pyrophos-" 
phat-, Tripolyphosphat- Oder Dihydrogenotthophoephatsalze der 
AlkalimetSLlle Oder des Ammoniumlons sowle die anorganischen 
Eationensalee der Gitronens&ure, insbesondere die Alicalisalze 
hiervon, Der Auedruck "IBslich in Wasser" beaeichnet die im 
wesentiiclien vollsttodige IBsimg in Waeser von 40 bis 45^0 
wfihrend 15 Minuten uater Rtlliren. 

BiBher iBt das eajigekapselte Material z.B. duroh mechanisches 
Zerrelfien Oder dtiroli .Sch&elzen der Kaps'dlwand frelgesetzt 
worden. Bei Anwendung der erfindungsgemSISen Kapseln bleibt das 
Kapeelwandmateriai im Wasohmittel in unl6slioher Pom erhalten 
Idet flloh Jedooh raeoli Im Verdtixmungsmedlum aufgrund der inde- 
rung, der lonenstMrke der flUsslgen Uisgebung der Eapsel. 

w 

Bei der Erflndung wird das Kemmaterial der Kapseln vor dem 
umgebenden Medium, d.h, vor der kontinuierliohen Phase des 
Waschmittels, geschtitzt. Stoffe, die in dem umgebenden Medium 
instabil sind oder darin instabil' werden, k6nnen auf diese 
Weise als Kernmaterialien.im Waschmittelgemisch verwendet wer- 
den* Beispiele hierfOr sind fliissige Bleiohen, ISsungsmittel, 
bakteriaide Stoffe, optische Aufheller sowie Duftstoffe, Ge- 
eignete Kemmaterialien sind diejenigen, die einen brauchbaren 
technischen Effekt bei der Freisetzung aufgrund der YerdUzinung 
beim Oebrauch hervorrufen, z.B* Schaumstabilisatoren oder Ten- 
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side. Die Kernmaterialien -werden aus der- Kapselwand-lmxerhalb - 

• ♦ • 

von 15 Mnuten freigesetzt xmd die %erspatete." Einfiihruiig ■ *. 
dieser S-toffe kaiin an sich wtinschenswert seln.. Zum-^Beispiel. . \ 

kann in einer Waschflotte'die verspatete Einluhruiig von wei-i. \ 

* * • . 

* ■ * • • 

terem icensld zu den Oesamteigensohaften .des. Vasohmittels bel- 
tra^en und diese verbessern. Bel den KerImateJ^ialien karin. es 
sich z,B. m Duftstoffe handdln, ^ie bei der FrielsetziHig. so-' . 
wohl angenelm auf den Verbrauoher wirken als auch^ gegobenenfalla 
andere Effekte hervorruf en k5nnen, " / • '\ ■ 

• mm 

• • • . - 

• * 

Bas Kapselvrandmaterial besteht aus elnem InhMrent wasserid^llj&hen 
Polymeren in gelierter Pprm, das gegeniiber. der Unigebxing und 
gegeniiber dezn Kemmaterial bestMndig ist. Man nimmt an/ daB 
dieses Polymers in Gegenwart des bestimmteji Elektrolyts bei 
dem bestiInmte^ Oehali als nioht oder tellveise hydratisierte-: . 
Membran wirkt- die in Wasser rasch eine Lpsung bildet. . . - 

Geeignete wasserlfisliohe Polymere sind uiilbslioh in 20pro* 
zentigem wSBrigem. N'atriumsulfa't,' ^Oprozentigem w£lfirig«m Na- 

• • • ' 

triumoitrat Oder ii JOprozentigem wfifirigem Hatriumtartrat. 

Sie werden naoh einer geeigneten Methode ausgew^lt, 9;B« iiidem . 

man ihre ISsungen einem vorliergelienden Auswafiltest wie f olgt 

« « 

unterzieht: 

0,5 mi einer verdtinnten ilJsxmg (aliquote Teile) des Polymeren 

* • • • 

werden au 10 ml einer Lbsung gegeben, die Natriumsulfat. im. 

» ... ... 

Konzentratlonsbereioh von 0,5 bla 20 frozent QBP8iQh%/7olmen 

. • ■ 

enthSlt. -.Oeeignete Materiallen Bind diejenigen, di,.a rasch eineii 

• . ■ • 

zusanunenhangenden, geiatinSsen Hi ederaohlag in Gegenwart von 
20 Prozent Gewioht/Volumen oder weAiger, vorzugsweise. tO Pror 
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zent Oder wenigerj Natriumsulfat bei 0, 25 und 50°C.l)ilden. 
Beispiele sind in der Tabelle zusammengeatellt, 

■ 

Konzen- Mindest-Natriumsulfatmenffe die 
• Polvmere tration- einen Niederschlag hervorruft^ ei 

. Polyvlnylalkohol 
(Du Pont Elvanol 

(RIM) 71/30) 10 6,0 4,5 

Polyvinylalkohol 
(Du Pont Elvanol 

. (RTM) 70/05) 10 7,0 5,0 

Poljrvinylalkohol 
(Du Pont Elvanol 
(RTM) 50/42) 10 6,0 . 3,5 

Methyloellulose 
. (Dow Methooal MO 

(RIM) 25 OP) 5 6,5 5,0 

Hydrbxypropylcellulose • 
(Dow Methocal 60 HO 
(RIM) 50 cP) 5 6,0 6,0 



3,0 



4,0 



2,0 



2,5 



2,0 



Ein altematlver Auswahltest testeht darin, dafi man einen Film 
des Polymeren auf einer Olaaplatte.wie fqlgt herstellt: 
Eine wSBrige Ideung des Polymeren-dJe Konaaabatlott wird in einfaoher 
Weiee durch Heretelltmg eines Eilms, aweotoaiaig mit einer Visko- 

sitat von 20 P Oder weniger^. bestinmt . - wird an der Luf t 

i®d 

trocknen gelaBSM\anschlieBend in eineia Vakuumofen nachgetrocknet 
Nach dem Eintauohen der Glasplatten in eine TestlSsung, nSinlich. 
20proaentigea wSBriges Katriumsulfat, 30prozentiges Natrium- 
oitrat Oder 30prozentiges Natriumtartrat^ warte t man bis zur 
Gleichgewichtseinstellung. Diejenigen Pilme, die auf der Ober- 
fiaohe der Glasplatten eine vollstSndig zusaminenhangende Gel- 
sohioht bilden, slbd aus geelgneten Polymeren hergesteilt. 
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... » • • . . 

PUr den * vorhergehenden Auswahltest geelgnete Materiallen sind ; 



- • • • ' 

- • 

(1) nattirlich vorkoimnende Polyaaocjxaride^ insbesondere J^efc- . 
tin, Carrageenan, Alginsaure und AinylopelCtin. Beaond^ra 
geeignet sind die Oarrageenanprodukte von Pierref itte . 

' r ' • • * • ' 

. Auby, Satia Division, z.B* Satiagum Standard md L ' ' 

... " • ■ 

(tiatUrllche Extrakte), AuTjygum X2 (natUrlieheExtrakte) / 

■ - • * 

Satiagel GS 550 (Kappa-Carrageenan) uad Att"byg«l.: 
(i-Oarrageenan) . Oeelgnete Fektine sind das aied^r^ 
' Metho3cyamidpelctin und Citruspektin- von Bttlmerjan Ein. . . 
geeignetes Polysaecharid ist Guargua, eih Cralaato-p 
mannan-Pftopfpolymerisat von Galaotose auf ein Mannose- 
skelett* Auch Eeizan, eine partieil aoetylifrte Xanthan- 
. (kime, von ABtt Industries^ ist 

(2) OelXiaoseaiaier, einsdJaieBlich Me-Hiyl-f HydroscyMtbyl-^ . 
Hydroxypropyl- imd CarboxymethylcelXUXosen, / . ' ] 

(3) VGllsynthetische Pdfljmere, lii8"besondBa?e lolyyinylaBcDKol 
(in verschiedenem AusmaB l^iirolisiertes SdXyiifinyiatf etat^^ ^ 
PolyaorylsSure tmd Polya-feho^ather (ss.B. Polyox WSR 
11750 and 153000, von Union Carbide). . . . 

* * • * . " « 

(4) Proteine, wie Galatine (a;B*. Gelatine 1EP 5i$-64 
8, von Croda). 

* ■ • • 

In den tfaschmitteln mit sichtbaren Kapseln vird das Wandmaterial 

* **•••. 
im Hinbliclc auf das Erf ordernis dep Siehtljarkeit ausgewahlt tind 

. - • ■ ■ ■ ■■ • . 

hangt deshalb von dem Aussehen des ausgewMhlten Medituns al)» Bs 

kbnnen sowobl beide als auch nur eine der Komponenten geffirbt 

■ 

■ 

sein. 
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■ ' ■ 

Kapseln mit einer GrbBe von 500 bis 4000 fx Durchmeaser lassen 
sich nach einer Vielzahl von Verfahren herstellen, z^B. durch 
Qo-Extrudieren von fltissigen Kern- imd Wandmaterialien aus 
einer Dttse, die konzentrische DlisenBlfnungen aufweist; durch 
zentrifugalee Extrudieren von "Stangen" ..aus einem fliiBsigen 

9 

Kern, der mit elnem fllefifShlgen Wandmaterlal beschichtet ist; 
durch rotlerende Scheiben, in denen eine Membran aus dem Wand- ' 
material ttber eine AuaflufiOffnung gebildiet wird, uin den fltissigen 
Kem einzuhtillenj und durch zweifach-fltissigen SfiulenausstoB. 
Obwohl das Oo-Extrudierverfahren bevorzugt wird, sind das Ver- 
fahren 25ur Barstellimg der Kapsel iind die hlerzu verwendete 
Ausriistung nicht wesentlioh fUr die Erfindung, Die Kapseln 
kOnnen selbstverst&idlioh auoh eine ni cht-kugelf ormige Gestalt 
aufweisen* 

Diese Verfahren zur Kapselherstellung umfassen im allgeraeinen 
das Sammeln der vorgebildeten (d.h. mit der Kapselwand in Form 
der verdtlnnten wfifirigen IBsung aus nicht-geliertem Polymeren) . 
Kapseln in einem Sammelbad zur Dehydzatisierting Oder Gelierung 
Sam Wandmaterials. Das Bad soli die rfixunliohe Gestalt der Kapsel 
erhalten* imd aeine fliefiflOiige Form h&rten . Dei^halb- ist eine 
rasche Gelienmg wesentlioh, wenxi das Keammaterial vollstSndig 
eingekapselt bleiben Oder eingekapselt werden soil. Vorzugs- 
weise befindet sioh der Kem im Zentnun der Kapsel, da dann 
die Wanddioke im wesentlichen gleichm&Bi^ ist. 

Das Sammelbad besteht aus einem Hicht^ Xeziaid und wird 
nach MaBgabe der Geliereigenschaften dee Wandmaterials ausge- 
wMhlt. Die Gelierung, d.h. der Wasserentzug aus dem polymeren 

209842/108S 
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• ■ • " - 

■ • 

Wandmaterial wird .im ..^llgemeinen aurch die. Wirkung des ge* 

- • • 

losten Salzes im Bad, z.B, Natriumsulfat^ hervorgerufen^ An^ 

.t«ne aes 3al.es odor zusa^en den S^. ^ ^ ^i^ >^ 
Alkohol verwendfet werden. Die Gelierung kann/durch Einyer- 
leilDung eines- cheraischen Vemetzers Oder durcH Erhitzen des. 

Sanunelbades beschleunigt werden.- . . * 

• " - . - •.■ 

• •• ■ 

Jede MaQnahme^ die tfasser aus . den poXymeren £apselwanden. entr - 

- • . • * • ... 

fernt, "bewirkt Gelierimg. Man kann z.B* die vargebildeten. 

"flttssigen" Kapseln der Einwirkung von heiflem Gas anssetzeii,. 

_ • . • 

- 

wobei das Wasser durch Verdampfung entferixt wird# • \ . " 

• * 

■ - • ■ . . . . . 
Das Kernmaterlal 1st eine Htlssigkelt und besitzt vorzugswelse 

eine Mhnllche Dl^chte wle die jenlge des Sols^ aus dem die. Kapsel- 

wand geblldet lst# Seine Vlskosi tat soli Im Berelch von 206 bis 

• • • 

900 cP liegen. Die tfberwaohuaag der Viskositat und der Dichte 
ist vortellhaftf da sie die Zentrlerung des Kerns in einer yor- 
geformten Kapsel^ d.h, vor dem Gelieren der Wand, .stark er» 
leichtert. Die t^berwaohtmg der Diohte ist<aucH desbalb von Be*- - 
deutung, da es gemSS der GB-PA 22 650/69 praktische Grenzen.. 

des Diohteunterschieda zwischen der Kapsel und.dem fliissigen. 

■ 

Medium gibt^ die von den suspendierenden Eigensbhaften des.I®^^^ 

teren abhangen«IBeispiele fUr flUasige Kenimateriallen sindr 

• ' • • * 

Duftstoffe, ' z«B« CltronenQli das zur Dichteregdlung 

liOg enthait,' 

nicht polare L'dsungsmittel, z,B« Chloroformp. das z.ur Regelung 

der Ylskositat und Diohte fltissigea. 
Paraffin enthalt, sowie 

Losungen grenzflSchenaktiver.Stoffe, z«B, w^Srige lOsungen 

eines typisohen grenzfl^ohenaktiven Sta£fes 

2O9Ha/l0d5 
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* . . die zur Regelung der Viskositat \md 

Dichte Athylenglykol enthalten. 

Obwohl das in dem Sammelbad verwendete geloste Salz das gleiche 
sein kann wie in dem Medium Oder von dem Elktrolyt in dem 
Medium verschieden sein-kann, 1st der Gehalt des gelosten 

> 

« 

Salzes unterschiedlich, wenn der Gelierungsscliritt wirtschaft- 
lich realistisch aein soli. In der Praxis kbnnen niedrigere 
Konzentrationen an. gel5stem Salz, das einen starkeren Aussalz- 
effekt als Katrlumsulfat bevlrkt, bei der Kapselbildtmgsstufe 
verwendet werden* £s kbnnte, z«B« von den veriarauten lyotropen 
Oder Hoftoieister Reihen, vorausgesagt werdent dafi Calcium- und 
Aluminixunsalze als. gelQste. Salze wlrksamer sind als die ent* 
sprechenden ITatrlumsalze. Ss besteht jedoch keine v/irkliche 
Notwendigkeit, Oalcium- oder Aluminiumsalze zu verwenden, so- 
fern dlese Katlonen nioht notwendig sind, urn einen zu8£Lt2llchen 
Geliermechanismus aufgrund ihrer Pethigkeit, bestimmte Polymer- 
typen zu vemetzeni zu bewlrken. In ahnllcher V/else vrttrde man 
von Natrlumcltrat und Natriumtaxtrat eine grSQere Wlrksamkelt 
als von Natriumsulfat erwarten^ 

ft 

\ 

Die ohemlsohen Hethoden der Einkapselung, nsLoilich Coazervierung, 
organische Phasentrennung oder Grenzfiaclxenpolymerisation,^ sind 
im allgemelnen nicht fttr die Herstellung von Kapseln mit min- 
destens 500 iu Durohraesser^ sondem am lies ten ftir Kapseln mit 
einer GrBfie von bis zu 150 u^geeignet, Werden chemische Methoden 
zur Herstellung von grofien Kapseln gemSfl der Brfindung angewen- 
det, so erhait man niedrige Ausbeuten an groBen Kapseln mit be- 
trkchtlichem Abfall an kleineren Kapseln. 

« 

209842/1085 
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Bin wciteres Verf ahren, das ?ur Herstellimg. von erf indungsg?- 
mSfi geeigneten-Kapseln vierwendet werden Icann, ist d$e "inarunerl- 

• • - « - - • 

sation"* Bei diesem Verf ahren wird aus clem gepifl.yerteii Kerh-* - 
material xurber Terwendung" von Wairaep Oder einem anderen' L'osTingfi- 
ratttel, in Yerbindxmg: mit einem. Bindemittel^ eine plastische . 

Masse bereitet. M.ese Masse wird unter liriick aua .fiiner perfq-. ' 

..... . , , 

rierten DUse extrudlert. Das zylindrische Exrtrudat wird in 

• • • 

eine %arumeriser"--MaBdliine eingespeist, in der das Brecheh der 
Zylinder erfolgt, Taia ihre LSnge dea 3)urchmesser .eiltsprielit, * 
imd diirch Zentrifugal- tuad Reittmgslcrafte sra KugeOjff gemahlen, . 

■ I- . . ' • — . 

Die Kugeln werden ansciaiefiend im «fflarumeriser" dnrcli kontinUf- 
ierliche Einspeisung einer .verdtinnten wSfipigen Itfstiiig des. auf - -. 
gewShlten viasserlBsliolien Polymeren bescMohtet* Gleioiiieitig . \ 
wird das Wasser, tntersttttzt dnrch ein^ HeiBluittstrQmi irer- 

• » * , • . ■ • 

dampft. Biesep Vorgang wird solaiige fortgefOlirt, Ms die Kugel 
von dehydratlsierten Tolymeren eingekapselt ist. I)aB Wtodmar 
terial wird in tlberelnstimmuag mit einem der oben beschriebenen 
PrUfmethoden ausgewahlt* • ' 

Abgesehen.von dej Punktibn des Eiektrolyts "beim StaljilisiereA 
der Kapsel im Meditoa und anderen erwarteten . IPunktioaaen (a.3. 
Pyrophosphat als Builder), hangt die Auswalil des Blektrolyts im"^ 
Mediim auch von den Eigensohaften des herssustdlenden tascihiBi-tr 

. . - * • 

tels ab. Z.B., der IlJslicMceit Oder den Temperaiajrl)edingurigen, 

. • , . . . • 

die wfihrend d^ lagerung iijid des !EranS]^orts des ltfjasehiili1?tels , 
zu erwarten Bind. Es 1st vers tSndlich, dafl bel nl?drlgeren Tem- 



peratxireji einige, fttr hShere lemperaturen geeignete Elektrolyte 
in dem -fliissigen Medium. nicht ausreichend Ibslicli sein kbnnen. 
und auskrigtallisieren, so dafi die Stabilitat der Kapsel niohf 

• . ■ • • • ■ . 

• . - 

209042/ 10.85. 
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gewahrleietet ist. 

* • 

Bel Waschmltteln, in denen der ausgewMhlte Slektrolyt ein 

■ • ■ 

« 

polyvalentes Kation oder Anion enthaiti sollte. die Wahl des 
waseerlbslichen Polymereh ep getroffen wetden, daS eine ir- 

* 

reversible. Vernetzung mi.t eich selbst veraieden wird* £s ist 
2#B. verstandlich, dafi bei Anwesenheit von CalciiBnionen im 
Elektrolyt kein Alginat als Polymer as ausgewShlt warden sollte, 
da die Weohselwlrkung swlschen dlesen bel der Terdttnnimg nlcht 
reverslbel ist xmd die wesentliche Eigeasohaft der "LOslich- 
keit" in Wasaer von dlesen Kapseln nioht erftlllt wird. Gleicher- 
maden 1st Im Fall, dafi ein chealac&es Vernetziings'hittel, z.B, 

« ■ 

ein. Borat, bel der Kapselherstellung verwendet word^n 1st. eine 
eorgfftltige Regelung des Vemetzungsgrades und der Menge des in 

* 

der Kapsel verbleibenden Mitjbels erforderlloh, tan die. Verne tzirng 
bis zu dam Punkt zu vermeiden, bei dem die iCapael bei der Ver- 
dUnnung nit^t mehr laslioh ist. 

Die Ausftthrungsform der Brfladung, die Globulite betrtfft, ist 

■ 

insbesondere dann brauohbar» wenn es erwUnscht ' ist, nur sehr 
geringe Mengen elner aktlven Substanz, z.B. eines Gerinizids, 
in das Terdiinnungsmedium einzubringen. Ed ist leiohter und.wiri-' 
Bohaf tlloh vorteilhafter, Globulite herzustellen. 

Das fltlseige Medium des Wasohmittels kann Wasser sein^ vorzugs^ 

* • 

weise wird jedooh ein wSfiriges Tensid vdrwendet. Geeignete 
IDenslde eind anionaktive fenside, z.B. Alkali-^ und Aamoniumsalze 

* 

von Alkylarylsulf ons^uren, von o^Olef insulf ons&uren und . vom 
Monoester der Schwefelsfiure ifiit polyoxfithylierten Alkanolen, 
niohtionogene Seaside, wie polyoxttthylierte Alkanole odor 

2098A2/10dS . 
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. . - - 

polyoxathyli.erte Ukylphenole, sQwie.kationiscbe lenSiae,.. ..' 
wie Di-(langlce'ttiges Allryl)-dimethyI-amoni\Jjnclilori:dj Nacli 
MaBgabe der fUr das fliissi^e WasehwittiBl geforderten Eigenschaf-^ 

■ * * • - . • 

ten kSnnen spezielle Tenslde, wie PettsSureatiianolainide, als 

♦ * ■ 

Schaumstabiliaatoren enthalten sein. Lie WaM dea leiiBida im'. 
Medium spielt jedoch flir die Erfindxmg kein$ -tesondere EalXe, 
vorausgesetzt, dafi die ausgewahlte Kapsel im- Medium stiabil .4.81; 

« > 

und keine stiSrenden Wechselwirkungen mit -der .Eapselwand, z;li . 

* * • 

• • • ■ 

duroh Bildung wasserunl8sli«]ier"Komplexe, atattf^ndisn. 9as 

- * " * • • 

flUsBige Medium mufl jedoch die wesentlicha Blektrblytmenge ent--. 

- . * . ■ • . . 

halten, um das Kapselwandmaterial in unliJsliciiem . Zuatand zu . 
halten, ohae dafi eine wesentlicliia Instabilitat in dem flttssigen. . 
Medium selbst h^rvorgerufen wird. Die Saohe geht also" daliin,.. •. • ' 
die Blektrolytgehalte in (l) dem. nttssigen Medium des Vasidunittels 
und:..(Il) der fltissigen Umgebung bei Qebrauch so einzusteXlen, 
dafl die Kapsel im wesentliehen in der ursprttnglichen, im • 

- ' • - * 

allgemeinen kugeiahnliclien Form, im Waschmittel verbleibt, sioh 
jedooli rasbh. in Wasser iSst. Es ia-t nioht erf orderlicii, dafi 
alie BaetaadteUe" des Waaohmittels vollstandig geiSst werdenj 
ein diapergierter .unlSalieiier Bea-tandteil kanh In.fltiasigen. • 

• • • 

Medium enthalten/auapen^iert sein. Anders Bestandteii.s, wie 
Duftstoffe, Parbstoffe/Komplexblldner, hydrotrppe Stoiffe Uaw. • 
kfinnen. dem Waaoiunittel eJLnverleibt werdea. 

• ■ • 

Sind auBpendierende Eigenaohaften des flUsaigen Oder g^iartigan 
Madiums erforderlicb, ao kSnnen diese duroh intermtoallare Strut- 

* 

turierung a,ufgrund der sorgfaitigen Auawalil der Beatandteile 

erreicht werden. Hierzu sind .z.B, die in ^en CB«P3 - 
882 569 und 955 981 aowle in; den. GB-PA 52 ;5i27/68 ■uh4w3r..Q90/'?0.- 

• • • 

. • • • • • 
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. beschriebenen flUssigen Tenside geeignet, die eln entspri^oiien- 
des Suspendlervermogen besltzen* Es gibt viele anorganlsche 
Oder polymere organlsche striikturvermittelnde; Stolfe, deren 
Elgenschaft , PlUsslglcelten SuspendlervennSgen zu verlelhen, 
bekannt. Ist. Beisplele hlerfdr slnd nattirllche oder synthe- 
tlsohe-Hontmorillonlt-Tone und Oarbopol (R!EM). Beim Terfahren 

■ * » " 

zur Herstellung suspendierter Kapseln ist dex' bereits fOr das . 
flUssige Medium gewSblte Slektrolytgehalt zu berUolcsichtlgen. 
In Waschmltteln, die elnen hohen Slektrolytgehalt erforderni 
let das Herstellen elner mloellaren Struktur kelne HSgllohkelt, 
das Suspendlervermiig&n zu erlrelclien. Obwohl dies nlcht wesent*- 
lich iatt w^lt man vorzugsweise eln klares Medium aus, damit 
der ^sthetlsche Relz des Vaschmlttels bel der Lagerung, Im - 
Ladenregal oder beim Verbrauoher mit . grSfitem Vorteil ersicht- 
llch ist* In dlesem Zusammenhang slnd die rUumllch stabile 
Xapseln enthaltenden V/aschmlttel wlohtlg. 

Die jenlgen AusfUhrungsf ormen^ die eln gelartlges Medium yer- 
wenden, kSnnen dureb Gellerung der oben beschriebenei^ flUssl- 
gen Medlen naoh herkQmmlloben Verfahren erhalten werden. 

• * * 

Ss vlrd angenommeni dai3 bel Gebrauch in hartem oder welchem 
Wasser die Terdtiimung ndt Vasser eine Hydratlsleruzig der Kap- 
aelwand bewlTkt. Iter na-tUrJLicliB Elektrolytgehalt dea harten 
Wassers reloht nlcht aus, urn die Auflbsung der Kapselwand bel 

■ 

der VerdUnnung zu Inhlbleren* Beim Yerdtinnen mit Wasser wird 
die meohanlsohe ?estlgkelt der Wand herabgesetist, Dies fUhrt 
zum Aufbreohen oder zur AuflQsung der Wand, wobel das Kern- 



matorial frelgesetzt wird 
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• • • 

• ■ * . ■ 

Die Rrf ind\mg Ififit sich zvx H«rstel],ving von wasrigettf f lUssigeh 
HochleistuiiRBwaschmitteIn fi^r die Textilwasche verwenden. 
Hoohleistungswaschmittel enthaltett bis au 15 . Prozen^ waech"- 

- * ' • . ..... 

aktive Tenside (anionaktive, xiiohtioxiogeiie oder Gemis.clie hier^^^ - 

a. . ' . 

von) und 10 bi« 30 Prozent alkalische Build^-SalJze, wie AUeali- 

. • " •' • . . ' " - , 

pyrophosphate oder -tripolyphosphate, -citrate, -Silikate». .. . 
ausamraen iait Ubliohen Mengen von SchauiBvefibesBejem, hyAxotror 
pen Stoffen, optisohen Aufliellem, Duftstoffen.usw. Da .diea& 
Plttsslgkelten berelts wesentlicbe Mengen an Elefrta»olytett| nto-i^ 

• • • . 

lioh 20 blB 30. Prozent > entlialten, die fUr die Wasdhmittel der 
Erfindung geeignet sind, kann das fUr die tapseln geei^ete ' : 

*- • 

wasserlosliohe Polymere In einfacber Weise an Hand dar oben 
beschriebenen Auswahltests ausgevfShlt wer^ 

f " - - 

Werni waSrige, fliissige IJurchschnittswasohiaitt.el fiir die ^Pextil*- 
waeche gemSB der Erfindxmg erf orderlieh slnd, die nuap 10 bis , 

♦ 

20 Prozent eines flir die Brfindung geeigneten .laektrolyta ent- 
halten, kann. als wasserlSsliches Polymer es i^oht auar-GuoMi yer- 
wendet werden» Wenn dieses Polymere verwendet vrerden soil, 

- • 

mufl das Waachmittel Uhei? 20 Prozait Blektroljrt enthalten... 

■ 

Soil die Erfindung zur Herstelliuig von wSfirigen, flU&sigen 
Wascbmitteln mit nur geringem Gehalt an B\iilder-Salzen, fl,n* 
zur Herstelluna von fliisaigen Ges<^rr apiOmittelii t Sohampoona 

• * * 

Oder Schambademitteln, vervfendet werden, so wird der ELektrelyt 

■ • - 

in einer Menffe von 3 bis 10 Gewichtsprozent, be^ogen auf .daa 
Wasohmittel, zugesetzt. Ein typis^bes flUssiges GesohirrspiJa.- 
mittel besteht im wesentliohen* aus Wa9ser> 20 b^is 45. >Ppozeat 

waschaktiven Tensiden ianionaktLven, nichtionogenen oder (Je- ; 

■ 
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mischcn hiervon), 3 bis 10 Prozent der aufgefuhrten Elektro- 
lyte (selbstverstandlich muB die Loslichkeit des Blektrolyts 
"beachtet werden), xmd Kapseln aus Carrageenan, Polyvinylalkohol 
Oder Celluloseathem^ Bin typisches Schaumbademittel Oder 
Schampoon besteht im wesentliohen aus Wasser, 5 bis 30 Pro- 
zent waschaktiven Tensiden (stnionaktiven, nlchtionogenen oder 
Gemischen hiervon) zusamnien mit dem oben genannten Elektrolyt 
rait elnem Gehalt von 3 bis 10 Epozent, und Kapseln aus 
Oarrageenan, Polyvinylalkohol oder Celluloseathej?n. 

Bei der Anwendung der Erfindung auf leichte fliissige Wasch- 

mittel, die nur 1 bis 3 Prozent Elektrolyt enthalten kSnnen, 

- • • 

ist als einziges Polymer es fUr das Kapselwandmaterial Oarra- 
geenan geeignet. 

liie vorhergehenden Yerallgemeinerungen der er f ia dungsgemaQen 
Waschmittel dienen lediglich als Richtlinien far die Nutzung 
der Erfindung, 

m 

Es konnen auch mehrere Tjrpen von Kapseln verwendet werden. 
Zuin Beispiel kSnnen zur Preisetzung verschiedener Kemmateria- 
lien verschiedene (Uypen enthalten sein, deren V^andmaterialien 

versohiedene "L&slichIceits"->Gesclxwindigkeiten besitzen. In 

- 

Shnlicher Vfeise kSnnen mehrwandige Kapseln verwendet werden, 
wobei in der Anwendung jede Wand daflir verantwortlich ist, bei 
versohiedenen lonenst&rken freizusetzen. 

« 

Die Beispiele erl&utern die Erfindung, 

• * * ■ 

« 

20054271085 
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■• ■ - 

♦ • . ■• . 

B e i s p i . e i 1 • 

. Es werden Kapseln, bestehend aus einer wSBrigen losung von. 50 ^ 
NatriumlauryltriathojQrsulfat und 16,7.?^ Athylenglykolj einge- / 
Icapselt in Polyvinylalkoholgel^ aus einer Lb sung, von 6,7 % 

* • * 

Elvanol 5222 (Polyvinylailkohol von. Du Ibnt), 3,3 ji EXvaapl 5105 

' (Polyvinylalkohol von Du Pont), 0,0005 % BorsSure, .Rest Wasser. * 

. • 

fflit Hilf e eines Extruders mit konzentrlscher Austritts5ffiiung ge 
mUfl der US-PS .2 799 897 hergestellt. . Da? Kernmaterial wird diipcli 
ein Kapillarrohr zu einer Dlise gefiihrt, die in[ Z.entruia einer . 

- • • • 

aufieren Dusenbffnung gehalten wlrd, aus der das Wandmaterial. ' - 

• 

extrudiert vird. Die Kapillardlise und die ^ufiere DUsenoffnting 

Bind so ausgewShlt, dafl Kapseln mit einem Durchmesser von 

• • • 

4000 jx entstehen^ und so angeordnet,. dal3 eine Art Nadelventil 
gebildet wird, die das Vandmaterial zwangsl^ufig urn und \xnter 
die Kapillardtlse fliefien l£lfit« Indem man die flieSgeschwin- 
digkeit der beiden Materialien entsprecliend. einstellt, wird 
unter den. beiden DUsenoffnungen.ein fltissiges Irbpfbhen gebil- . 

• « ■ 

• det, das aus einer dlinnen Schale des V/andmaterials, gefUllt; 

mit dem Kernmaterial, besteht. Naoh Erreichen. einer bestimmten 

- 

Masse, die von den Verfahfensbedingungen abhSngt, f^Iit das 

aus. • ' \ 

TrSpfchen in.;ed|^ jSai^ wSflrigen Iibsung von 0,5 ?S 

NaOH und 20 ^.i(^2.^^4 '^^^^^^'^^ cLUnne Schale geliert infolge 
der gelierenden Wirkung des Natriumsulfats, yervollstandigt 
durch den vemetzenden Sinflul3 dee Borations auf Polyvinyl^ ' 
. alkohol.. 

* - - . 

Die prozentuale FUllung der Kapseln betrSgt 95 ^ und ihre -.i- v 

* ■* . 

Diohte 1^15. 

• • « • • 

* 
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• • • 

Die Kapseln werden sofort von Hand in 6iner Meige'von 3 pro ml 
dem fol/^enden fltissigen Geschirrwasch-Medixm einverleibt. (der 
Pliei3wert T^etrSgt 2 bis 3 dyn/cm aufgrund der Gegenwart des 
Tons), 



Natriumdodecylbenssolsulfonat 

Kokosmonoathanolamid 

Natriumsulfat 

Na tr iuiDxyl ol sul f onat 

lapondte S (RIM) synthetischer Tdn (5pro- 
zentige Dispersion in Wasser) 

Wasser, Duftstoffe, Parbstoffe usw., ergSnzt au 



Prozent 
25 



7 

. 7 

30 
100 



Die. Kapseln sind in dieser Pliissigkeit recht stabil,sie zer- 
teilen sioh nioht xmd blei"ben wfihrend der Lagerung des Produkts 
Toei 50°C, 0°C xmd nach Gefrier-Auftau-Zyklen zwischen -15 C 
und 10°C stabil susp6ndiert. • 

Der Gesamtgehalt an Natriumsulfat betrSgt etwa.8,5 ^, bezogen 

* * 

auf das Gewioht der Gesamtmasse, da etwa 1,5 ^ in dem Natriura- 

dodecylbenzolsiilfonat anwesend aind. 

■ • 

Nach 3tagiger Lagerung werden 2 ml des Waschmittels in 1000 ml 
Wasser geiest, d.h. entsprechend dem simulierten Haushalts- 
•GesqhirrspUlen yon Hand. Die Wand der Kapseln lost sich langsam 
in Wasser bei 45°C und setzt die Kemiasung in etwa T Minuten 
frei. 
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- . . . 

■ • ■ • ■ 

Mg Kapseln im. bben /yenajinten Wasclimittel ergel)eh also welter e 
4,5 bis'5,0^ waachaktives Ha-fcerial, zuaaizlich zti den 27 ^ : 
(30^^ •Uenoid ira Medium sind 27 i> Tensid im Medium + Kapseln . 
kqxiiyaleiit). Tensid im Mediiim. GeschiirrspUlteats mit versclimutz- . 
ten Teliern zeigen, dafi das von den Kapseln :&:eigesetate wasch- 

* ■ * " ' • ■ . ' 

aktive Material erheblich zur AnzaHl der Seller ■faeitrSgt,- die . 

■ . ' • li • ".• - ' . • ■ = 

gewaschen werden kSnnen^ Tsevor'.der Schaxun axtf der Oberfiacjie 
der V/asohl8stmg zusammenbriohtv V 

Ein Vergleichsvreischmittel, das sich nur im Hatriumpulfatfjelialt. 
des flUssigen Mediums (2 i> anstelle von 7 5^) unterscheidet,. ist - 
nur. bei Lagertemperaturen oberhalb von 25°C stabil, 

* 

_ • » 

BeiBi^ie.l 2. 

■ ■ * 

Eine Suspension von 25 ^ OJitandioxid in CitronenSl wird in einem. 
Methyl«ellulosegel eingekapgelt, das aus 5 ^ Dow Metlidoel MC 25 
' unter Teyvrendung der in Beispiel 1 beschrieben^nToirixSilnang her- 
gestell^^-^obei eine KapillardOse und eine SuBere Austritts- 
5f£nung verwendet werden, die Kapseln von 3000^ Burchmesser 
ergeben. Das Sajranlerbad besteht aua 20prozentig€m v^Brigem 
Ka^SO., Vegen der . ungewShnlitsliai Eigensoliaf t cler Metfiyleellulose- 
gele, mit ansteigender Temperatur f ortsciireltend zu dehydrstti- " 

* ■ . ■ • 

'sieren, wird die erf orderiich:^ fiesehwindigkeit der Gelbildung 
durch TemperaturerhShung des Bade© auf 70°0 errsieitt. £8 "ist • 
keinerlei chemische Vernetetmg erforderlicii. 

■ 

Die prozentuale IHiliung der Kapseln betrSgt 75 und ilire Dichte 
1,15. . .. • ■ . " 

• • . . 

• - 

* 

2O.98 42/10&5 



- 20 - 



2215441 



■ ■ 



Die Kapseln werden in einer Menge von I/ml einem flussigen 
Medium mit der Dichte 1,05 und folgender Zusammensetzung ein- 
verleibt: 

Prozent 

> 4 

• * • ■ ^ 

Natriumlaiiryltriathoxysulfat 13,3 

Natriiundihydrogenphosphat NaH^PO^ 7 

LaiiryMkohol 4,3 

Dibutylphthalat 3 

Ithanol 18-0 > 

Wasser, Parbstoffe tisw,, erganzt zu 100 



Diese PlttBSigkeit enthftlt keinen auBeren, stnikturvqnnittelnden 
Zusatzstoff. Sie ist so* ausgelegt, daB sie Suspen^iereigen- 
schaften aufgmmd der Wechselwirkung der grenzflSchenaktiven 
Mioellen gemfifi dem in der GB-PS 31 090/70 beechriebenen Ver- 
fahren besitzt. Der PlieBwert betr^gt 3,5 dyn/cm . 

Das Waschmittel zeigt imter den in Beispiel -1 beschriebenen 

« « * 

Bedingnngen gute lagereigenschaften. £s stellt einen/sqhr attrak 

i 

tiven Badezusatz dar, da die Kapseln die Kerne Innerhalb von 

• * 

0,5 bis 1 Minute nach dem Verdtinnen mit dem Badewasser frei- 
setzen, wobei ein reizvoller Zitronenduft entstehi. 

Ein Vergleichswaschmitter, das sich nur durch den Ersatz des . 
Natriumdihydrogenphosphats durch. 2 Natriumsulfat unterscheidet 
ist nur bei Lagertemperaturen oberhalb von 25^0 stabil. 



■ e - •. 
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B e i s p 1 e 1 3 . 

» . . . . . .- • 

fliissiges Paraffin vrird in einer 3prozentigen Iiostuig 

- . • • . 

• • ; • . . . 

NatrixancarboxymethylcellxLLoge (40 cP) ' eingekapaelt^ . Hierzu. 
vdTd die in Beispiel 1 l)esclirie1)ene Vorrichtung mit^ einer.. 
solchen Auslafioffrmng verwendet'^ dafi Kapseln..iiiit einem Duroh-^ 



messer von 2000 n entdtehen. Has Sammlerbad l).esteht aus 

• . ' ■ .* - ■ 

Sprozentigen urafirigen Loaung yon Al^CSO^)^, die die Gelierung 
sowohl aufgrund des Axissalzef f elctes imd der. Vemetsung der 
Carboxylgrttppen mit den Aluminiiim 1 onen l).ewirkt«, ISie prozen^ 

• • • . " - 

tuale TUllimg l)etr3gt 60 imd die Xapseldichte 1 ,08* 



Die ^peeln werden in Qiner Menge von SO/^il einem 
Medim einverleibt, das vde folgt dwcih Ton alnftOclniriert istfi 

'■ . . . • 

Prozent . 

Hatriimlaiufyltriathoxyaulfat 15. 

• • • ^ ' . ■ . . • . 

iro2iylphenol-12 Ataiylenosctd-Xoiideiisat 10 
£thdnol . : 2., 

• • « • , . . 

Laponita S (wm) ayn'tttetlsolier I<m . 
Sprozentige watolge Dispersion) . . 30' 

* 

NatriiJi&sulfat / 5. 

r 

Vasser, Farbstoffe, Sufts-fcoffer ergSnzt zq .100 

■ • » • " 

• • • . • 

■ 

Bieses Waachmittel 1>editzt eine Bichte voa 1^12 imd einen . 
Pliefiwert von 1 bie 2 dyn/cm « Bas Wasohittittel eignet. sich 

■ ■ • * • • 

al8 Sohaiapoon^ wobei das eingekapselte flttsslge Paraffin aXs 
allgemelner Welohmaoher imd als Mlttel. 2iur Ttr^eseerung 4er 

* • 

* * * ■ 

Handhabbarkeit der Haare nach der Preisetzung dient. Ber Kap- 
sellnhalt kairn Infolge der AuflSsung - ■ ■ der Wand 
in weniger als 15 Minuten freigeaetzt werden. 
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Beispiel 



Eine Suspension von 15 Teilen TIO^ xmd 12 Teilen Photine C 
(RTM - Dianilino-diathanola'Tiino-stilben- Baumwoll-optischer 
Aufheller, von Hickson & Welch Limited) in 73 Teilen flUssigem 
Paraffin wlrd in einem Gel eingekapselt, das aus einer 5pro- 
zentigen losung von hochfester satirer Gelatine (isoelektrischer 
Punkt 7 Ms 8) von Croda Limited ^hergestellt worden ist. Hier?u 
wird die in Beispiel 1 besohriebene Vorrtchtung mit einer 
Kapillardilse und einer fiufieren Aiislafioffnung zur Srzielung 
von Kapseln mit 1000 jx Durchmesser verwendet. Has Sairanlerbad 

■ • * 

. besteht aus 20|>rozentigem NagSO^, das auf Raumtemperatur gehal- 
ten wird. Die BinkapselungBlOsimg wird jeddch auf 35°C gehalten, 

* . ' ■ * * ■ 

tun Ihr Seller en in der konzentrlschen. Aiialiafl8ffung des r.rLru- 

■■ " • " ■ . • * 

ders zu Vermel den • 

• • • • 

• * * * ■ 

Die prozentuale PUllung der Kapseln betragt 95 Prozent (Trocken- 
gewlchtsbasis von Gelatine) imd Ihre Slchte 1,15 • Die Kapseln 
werden mit einem Gehalt von 16 pro ml deni folgenden flUsaigen 
Hochlelatungsmedium elnverleibt: 

« a 

^ ■ 4 

* Prozent 

Natriumdodecylbenzolsulfonat 10,0 

Kalitaatripolyphoephat 20,0 

Laurlns^uredlathanolamld . ' * 3,5 

Kaliumxylolsulfonat 7|5 

Natriumoarboxymethyloellulose 1,0 

basisches Natriumsilikat, 48 ^ Feststof f e ' .5,6 

Laponlte S, 5prozentige Dispersloa in Was a er 30,0 

Wasser, usw. ergfinzt zu 100 



209842/10dS 



- 25 - . 



:2215AA1 



Das Waschmittel enthSlt ' somtt etwa 0,1 ?t optischen Aufhfeller 
in einer Form, in der er gegen chemischen Angriff in einer ' 
WasclxlSsung, der sowohL Hypochloridl}leiche ala anch das Ten* ' 

• ' ■ • • • 

sidprbdiikt zugesetzt worden sind, . geschiitzt ist Bei einer . 

losimgstemperatur von 60^0 detzen die Kapseln ihren Inhalt 

# ~ *. • . 

etwa 5 Minuten nach dem Beginn des Waschvprgangs trei, drh, 
zu einem Zeitpunkt, wenn das * BleicMlttel zersetzt 'iat. Ein' 

weiterer Varteil dieses Produkts besteht dariii# daB es iti einem 

♦ 

durdhsichtigen Behklter verpackt warden kann^ ohne dafi die - 
Gefafar der photqohemischen Zersetzung des optlscheii AUfhellers 
besteht. • 



B e i s p i e 1 e 5 u d 6 

Wie Beispiel 4^ jedoch wird Kaliimtripolyphosphat dnrch Kalinm- 

, . • ' . • ■ • . 

• • . ' • . " 

pyrophosphat (Beispiel 5) -bzw. Natriumoitrat (Beispiel 6) er- 

• * * 

setzt« Die Kapseln aetzen ihren Inhalt innerhalb von 5 Minuten 



bei 60^0 und innerhalb von 7 Minuten bei 40 bis 45*'C frei*.: 



0, 



Beispiele 7 bia 10 . 
Wie Beispiel 4, jedoch wird die Gelatine ersetzt diizrch; 

s ■ ... 

PolyoxWSR N80 (Polyathylendxldy von Union Carbide)* - 

Kelzan (partiell acetylierter Xanthangummi^ von ABM Industries). 

- 

Niederes Methoxyamidpektin (Methylather von Polygalacturon- 

sSurenj von Bulmers), 

. • .«■'*..•■- .... 

Oitruspektin, niederer Mefthoxy-Typ 135 (MethylSther von Poly- 

* *■ 

galacturonsSurenj von Bulmers).^ ' :" 



4 



• 1 • ..v V. • • r 
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Die Freisetzunffszeiten liegen innerhalb von 5 Minuten bei 60°C 
und innerhalb von 4 Minuten bei 40 bis 45*0, 

■ 

Beisp'iel 11. 
Es werden Kapseln nach dem in Beispiel 1 beschriebenen Verfah- 

• * 

ren unter Vervrendung einer Kapillardttse xmd einer auJBeren ' 
Auslafloffhung zur Erzielung yon Kapseln von 4000. li hergestellt. 

Die Kapseln beetehen aus einem Kern, der 10 leile TiO^ und 
6 Telle Tribromsalicylanilid* dispergiert in 84 a^eilen flUssi-i 
gem Paraffin, eingekapselt in Oarrageenan-eununi enthait. .Die 
Einkapselung8los\ing besteht aus: 

1 % Satiagel fiS350 (K-Carrageenan) 

■ 

2 i Aubygel X52 (i-Carrageenan) . 
0,25 ^ Tragon AY (Johannisbrot-Gummi) 

2 i> Glycerin 

Wasser, ergSnzt zu:. 100 

Die Extrudiervorrichtung v/ird auf 70^0 erhitzt, urn die Gelie- 
rung zu vermeiden. Das Sammlerbad besteht aus 75 ^ Alkohol, " 
20 ^ Wasser sowie 5 % KOI und wird auf Raumtempexatur gehalten. 

Die prozentuale Piillung der Kapseln betragt 95 (Trockenge- 
wichtsbasis von Carrageenan ) und ihre Dichte 1,05. Die Kapseln 
werden in einer Menge von I/ml einer klaren GeschirrspUlfliiss.ig- 
keit der folgenden Zusanunensetzung einverleibt: . 
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Natriutnalkylbenzolstilfonat 

Na tri um-C ^ ^ g- 04 - ol ef insulf onat 

Laurinsaurediathanolamid 

Natriumxylolsulf onat ' ' 

Athanol • 

KCl 

Laponite S synthetischer 2on 
(5prozentige Disperaion)- 

■y/asser usw* , ergSnat zii 



■ t 



Frozent 
. 20 

5. 



7. 



1 

20 
0,2 

too 



Dieses Vaschmittel ist physlkallsch mindestens 3 Monate liber 
einen Tempexaljur'bereich v.on 0 Ma 35^0 stal)il* Dariiber hinaus 
zeigt das Tribrorasalicylanilid aufgrund dea Schntzes infolge • 
der Elnkapaelung kelne Nelgung zur Verfarbung^ wenn das 
Produkt in klaran Behaitem verpackt ^lnd fortgesetztem Tages- 
Xichteinflufl ausgesetzt wird.. 



Bei Verwendung als Seschirrspulmittal erfolgt die Preis^tzung 

• • • 

der Kerne aus den Kapaeln innerhalb von. 2 Mnuten bei eiiier 
TemperatuT der Wasc^losung voa 45 G. . 



2 0 9.a4 2Al0iai5 
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Beispiel 12 

bio Kapseln von Beispiel 11 werden einer Piiissigkeit der 
folgenden Zusammensetzung einverleibt: . ' ^ 

Prozent 

Elf an NS243 (Lauryiathefsulf at, von 



Chemische Patrik Duren GmbH) 18 - 

Laurylallfohol 2,7 

Ammoniumchlorid 9^0 

« 

Dibutylphthalat 18 

ithanol 13,0 

w 

Vasser usw«, ergslnzt zu 100 



Dieser Pltissigkeit wird kein auBerer strukturvermittelnder 
Zusatz einverleibt. Die Pliissigkeit besitzt aufgrund ihrer 
Zusammenaatzung Suspendiereigenschsiften infolge der Wechsel- 
wirkung der Tensid-Micellen in tlbereinstimmung mit dem in der 
GB-PA 51 090/70 beschriebenen Verfaihren. Die Kapseln setzen 
ihren Inhalt in weniger als 4 Minuten bei 40 bis 45^0 frei. 

Beispiel 13 

10 Teile einer flussigen Lanolinfraktion und 1 Teil TiOg wer- 
den unter Anwendung von Ultraschall bei 70°C in dem Einkapse- 
lungsinedium des Beispiels 11 dispergiert. 

Dieses Beispiel zeigt eine sehr einfache Anv/endung der Erfin- 
dung In Fallen, bei denen die langsamere Preisetzung des Kern- 
materials aus den Grlobuliten hingenommen v/ird^ Im vorl legend en 
Beispiel zerteilen sich die &lobulite in 15 Minuten bei 45^0 
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vollstSLndig, wexm das Erodukt zum (xeschirrspttlen verwendet 



wird* 



Fat entanspriiche 



2.09 842/ 1 OSS 
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PatentansprUcIte. 

1 . Wafirige Waschmittel, die 1 bis 50 Proaeat eines wasch- 
aktiven Tensids, mindestens 1 Prozent Elektrolyt sowie Kap- 
seln enthalten, dadurch gekenrtze. ichnet, 
dafi (I) die Kapseln ein .wasserl&slicdieB Foljpiaeres in gelierter 
Form an ihrer Oberflache enthalten und (II) der KLektrcilyt^ die 
Konzentration des Slektrolyts \md das Polymere so ausgevShlt 
sind^ dai3 die Stabilitat der Kapseln in dem ^aachmittel und 
die Auflosung der Kapseln beim Terdlinnen mit Vasser gewabr- 
leistet sind. . 

• _ ► ^ 

2. Waschmittel nach Anspruch 1, dadtu?ch gekennseicimety da£ 
das Tensid und der Elektroljrfc in Mengen von 20 bis 99,9 Teilen 
und die Kapseln in Hengeh Ton 0,1 bis 80 Teilen« bezogen auf 
das Gewicht des Waschmittels^ vorhanden 6ind« 

• < • « • 

Waschmittel nach Anspruch 1 Oder Zp dadurch gekennzeichnet^ 

« 

dafi der Elektrolyt in Mengen von bis zu 30 Proz^nt,. bezogen 
auf das Grewicht des Waschmittels. vorhanden ist« 

* * * 

- 

4* Waschmittel nach Anspruch 1 bis 3$ dadurch gekennzeichnet^ 
daiS das Polymere in Mengen von 2 . bis 30 Prozent, bezogen auf 
das Gevicht der Kapseln auf Srockengewichtsbasis^ zugegen ist. 

5. Waschmittel nach Anspruch 1 bis 4, dadurch gekennzeichnet, 
dafi sie bis zu 15 Prozent waschaktive lenside^ 20 bis 30 Pro» 
zent Elektrolyt gem&JSi der Besohreibung% und. Kapseln., deren Poly- 
meres aus der hler angegebenen Lists aiisgewShlt ist, enthalten. 
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■ • 

6* Waschmittel nach Anspoctich 1 bis- 4.^ dadiirch gekeimzeichnei;, 
dafi oie bis zu 15 Prozent waiacltaacfrive {Densiifi, .10 bis 3P Pro- 
zent der in der Beschreitmng aufgefiihrteii Elektrolyte imd Kap- 

* • * • ^ * ^ 

seln, deren Polymeres aus aer M«r aufgefuhrteai Tdste axisge^ 
wahlt ist, mit Ausnahme von 'Guar-Giammi., arfiialten^'^ .\ . 

4 

* « 

7, V/aschmittel nach AnapmcQi VIjIs 4, datorcli gekeimeiclm«t, 

daft sie 20 Tjis 45 Prozeirt viascliaktlve iSeaslde, 5 "bis 10 Prbtzent. 

der in der Beseiireibung atif geiaterten EiektrolsTt^^ Jina. Kapseln, 
■ 

deren Polymeres aus Oarrageenaix, Pp3jnri3:^yiaIk<)b;ol xind Oellixloae 
ather aiasgewablt ist, enthali^en^ 

■ ■ * 

Waachraii^-tel nacli ftnsprudi 1 bis 4r dadurch; gelcennzeichnet, 

■ 

dafi sie 5 bis 30 Prozent- wascliaJctive Senside, 5 bis 10 Srozent 
der in der -Beschrei'buQg aufgelulurten El«lct3?'olyte und Xapaelu, 

flteren Polymeres Carrageenan, Polyvinylalkohol oder CellxtLose- 

. ■ 

ather .sind., entbalten. " . • • 

9* Wascthmi-btel nach einem der vorhergehenden Arispjriiche, 
dadurch /jelcennzeichnet, daB die' Kapseln dxirch Einschlufl eines 
strukturvemtittelnden Zusatzes oder durch intermi cellar e Reak- 
tion zwischen den Bestandteilen des Waschmittels pSumlich sta- 
■ bil sind. • ' 

10,- Waschmittei naob einem der vorhergehendien Anspriiche, 

• . • . . 

dadurch gekennzeichnet, dafi die Kapseln einen Burchmesser von.- 

« 

■ ■ . ^ • 

500 bis 4.000 u Isesitzen, . . ' ' . 
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11.. Waschinittel nach einem der vorhergehenden Anspruche 
dadurch fjekcnnzeichnet, daJ3 der Elektrolyt . ein Alkali- Oder 
Anunoniumsxafat, -chlorld, -citrat, -polyphosphat oder -pyro- 
phosphat ist, 

12. Waschmittel nach einem der vorhergehenden AnsprUche, 
dadurch gekennzeichnet, dafi die Kapseln einen fUr die • Yerwen- 
dung des Waschraittels nutzlichen Stoff, varzugsweise einen 
optischen Aufheller, ein zweites Tensid, ein Bleichmittel 
Germizid, einen Duftstoff oder einen Weiehmacher enthalten. 
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